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RESUMO - O caldo de sorgo sacarino ¢ uma matéria-prima alternativa ao caldo de cana-de-
agucar na obten¢do de etanol como biocombustivel. Métodos de andlise laboratoriais, como,
por exemplo, a Leitura Sacarimétrica, sdo utilizados para avaliar a qualidade da cana-de-
acucar nas usinas. A adequagdo da metodologia analitica a matriz sorgo requer adequacgao da
mistura clarificante usada no preparo do caldo e validagdo dessa metodologia. Para a
validagdo da leitura sacarimétrica foram estimados os seguintes parametros de desempenho:
precisdo, sensibilidade, tendéncia/recuperacdo e linearidade. A metodologia em estudo foi
considerada validada e a leitura sacarimétrica das amostras de sorgo variou de 1,07 °Z a
48,41 °Z.
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Introducao

A demanda por energia no mundo vem aumentando e, com isso, a necessidade de
buscar fontes alternativas de energia como os biocombustiveis. O etanol ¢ um biocombustivel
com cadeia produtiva ja reconhecida e em ascensdo. No Brasil, o uso de etanol como
combustivel vem desde 1975 com a criagio do Programa Nacional do Alcool (Proalcool)
através do Decreto N° 76.593, de 14 de novembro de 1975 (BRASIL, 1975). Devido a
preocupacao com o efeito estufa e a necessidade de redu¢ao do volume de emissao de gases,
este assunto volta a ser foco de pesquisas e incentivos (PARRELLA et al., 2010).

A principal matéria-prima utilizada para producdo de etanol no Brasil ¢ a cana-de-
acucar devido a grande quantidade de aglcares fermentdveis presentes no caldo. Como a
cana-de-actcar apresenta um ciclo de vida longo, isso gera um periodo de entressafra
(TEIXEIRA et al., 1997). No periodo de entressafra da cana-de-agucar, a cultura do sorgo
sacarino apresenta-se como uma alternativa para a producao de etanol. O sorgo sacarino, uma
cultura semelhante a cana-de-agtcar, possui colmos com agticares diretamente fermentaveis e
um ciclo de cultivo de quatro meses, podendo ser utilizado nas usinas na entressafra da cana,
utilizando os mesmos maquinarios (PARRELLA et al., 2010).

Nas usinas, a cana-de-agiicar que chega ¢ avaliada tecnicamente quanto a sua

qualidade, relacionada a concentracdo de acticares presentes, entre eles sacarose, frutose e
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glicose. Uma das andlises técnicas realizadas € a Leitura Sacarimétrica, que ¢ a determinacao
do teor de sacarose por meio de um Sacarimetro. Considerando que o sorgo sacarino sera
utilizado na entressafra da cana, a sua qualidade técnica também devera ser analisada pelos
mesmos parametros utilizados para a cana, incluindo entre eles a Leitura Sacarimétrica, teor
de solidos soluveis (°Brix) e a concentragao de sacarose (CONSECANA, 2006).

Os objetivos do presente trabalho foram: avaliar um método de clarificacdo para o
caldo de sorgo para a realizagdo da Leitura Sacarmétrica; avaliar os parametros de
desempenho dessa andlise através da validagdo do método e avaliar o teor de s6lidos soluveis
(°Brix), a Leitura Sacarimétrica e a quantidade de sacarose presente em amostras de sorgo
sacarino pertencentes a um painel de gen6tipos do Programa de Melhoramento Genético da

Embrapa Milho e Sorgo.

Material e Métodos

O caldo de sorgo sacarino foi obtido pela prensagem do material em prensa hidraulica
— Hidraseme PHS 250 (Hidraseme, Ribeirdo Preto), conforme recomendado pelo Manual
CONSECANA (2006). Foi obtido o caldo de 180 cultivares de sorgo sacarino pertencentes ao
Programa de Melhoramento Genético da Embrapa Milho e Sorgo.

Para realizar a avaliacdo da qualidade técnica do caldo de sorgo sacarino realizou-se a
analise da Leitura Sacarimétrica (LS). Para a realizacdo dessa andlise € necessario clarificar a
amostra, uma vez que as amostras possuem material particulado e em suspensdo. O processo
de clarificagdo consiste em adicionar uma mistura de produtos quimicos (mistura clarificante)
que possuem a propriedade de remover o material particulado e em suspensdo, tornando a
amostra limpida para possibilitar a LS. Para tanto, foi avaliado, antes de validar essa
metodologia, qual a mistura clarificante apresentaria melhor resultado. Para definir qual a
mistura clarificante resultaria em um melhor desempenho para a nova matriz (sorgo sacarino)
e a quantidade dessa mistura a ser utilizada no processo foram avaliadas duas misturas
clarificantes a base de aluminio: uma preparada no laboratério e outra adquirida
comercialmente (Octapol®). A mistura clarificante preparada no laboratério (proporcao para
1000 g) foi: 1 parte de hidroxido de calcio (143 g), 2 partes de cloreto de aluminio
hexahidratado (286 g) e 4 partes de auxiliar de filtragdo — Celite Nuclear 545 (571 g). A cada
200 mL de caldo de sorgo adicionou-se 6, 8, 16 ou 24 g da mistura clarificante, conforme
Tabela 1 e, em seguida, agitou-se bem a mistura com auxilio de bastdo de vidro, que foi
filtrada em papel de filtro pregueado (qualitativo 80 g). Os primeiros 20 mL do filtrado

clarificado foram descartados e o restante, utilizado para realizar a LS. Para realizar a LS
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utilizou-se um Sacarimetro digital — Sucromat VIS/NIR (Anton Paar, Osterreich) com tubo
polarimétrico de 100 mm. A cada amostra, o valor da LS era apresentado em °Z diretamente
no display do equipamento. Antes de cada uso, o sacarimetro foi calibrado com um padrao
quartzo (Anton Paar, Osterreich) que indicava uma LS de 100,17°Z, que corresponde a 260
gL' de sacarose.

Para a constru¢ao da curva de calibracao e a obtencao da LS no Sacarimetro foram
seguidas as orientagdes contidas no Manual CONSECANA (2006). Inicialmente, a curva de
calibragio foi construida com as seguintes concentra¢des de sacarose: 65 g.L™'; 130 g.L'; 195
gL' 260 gL'. A concentracio de sacarose presente no caldo de sorgo, obtido apds
prensagem e clarificagdo, foi estimada pela equacdo da reta da curva de calibragdo do
Sacarimetro.

Para a valida¢do do método, os parametros de desempenho avaliados neste trabalho
foram: precisdo (repetitividade — desvio padrao relativo), sensibilidade (inclinagdo da curva
de calibragdo), tendéncia/recuperacao (porcentagem de recuperacao) e linearidade (coeficiente
de determinacdo, coeficiente de correlagdo e inspegdo visual dos residuos de x). A definicao e
a determinagdo dos parametros foram feitas de acordo com as orientacdes do INMETRO
(2011).

Paralelamente a determinacao da LS, foi realizada a analise do teor de solidos soltveis
(°Brix). Para a determinag@o do °Brix do caldo de sorgo, utilizou-se um refratdometro — Pocket
Refractometes PAL-1 (Atago, Tokio). Nessa analise utilizou-se uma aliquota de cada amostra,
a qual foi previamente filtrada em algodao e analisada diretamente no refratometro. Todas as
leituras observadas para as 180 cultivares foram obtidas diretamente no display do

equipamento. Na determinagdo do °Brix ndo hé necessidade de clarificacao do caldo de sorgo.

Resultados e Discussao

No processo de avaliagdo do método de clarificacao do caldo de sorgo para a LS, os
resultados obtidos para as misturas clarificantes testadas estao apresentados na Tabela 1.

Na avaliagdo do processo de clarificagdo foram consideradas a filtracdio e a
clarificacdo, sendo esses parametros avaliados em efetivo e ndo efetivo, conforme indicado na
Tabela 1. Um filtrado efetivo facilita as atividades do laboratorio e, como a quantidade de
amostras recebidas ¢ muito grande, uma filtracao nao efetiva, como acontece quando se utiliza
a quantidade de Octapol® usada no caldo de cana-de-agucar (6 g a 8 g para 200 mL de caldo),
prejudicaria o bom andamento das andlises. A clarificacdo ndo efetiva ndo permite a leitura da

amostra e no visor ¢ indicado que a leitura est4 fora da faixa de calibracdo do equipamento.
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O melhor resultado foi o obtido com o clarificante Octapol® e para a clarificagdao
adequada do caldo foram necessarios 24 g da mistura clarificante para 200 mL de caldo de
sorgo (Tabela 1), uma quantidade trés vezes maior que a utilizada no caldo da cana-de-actcar
(CONSECANA, 2006).

Para avaliar a linearidade e¢ a sensibilidade do método, a curva de calibracdo
construida estd apresentada na Figura 1.

A faixa de trabalho de 65 gL' a 260 g.L"' foi considerada linear, apresentou um
coeficiente de determinacdo (R?) de 0,9991 e um coeficiente de correlagdo (r) de 0,9995. A
inspecao visual dos residuos de x apresentou ser aleatoria em torno da linha reta, este fato
também contribui para a linearidade do método, como mostrado na Figura 2.

A sensibilidade indicada pela inclinagdo da equagdo da reta de regressao foi de 0,3865
e a diferenga entre o zero da curva e o primeiro ponto indicam uma boa sensibilidade do
método em estudo para a faixa de trabalho determinada.

A repetitividade do método em estudo foi dada pelo desvio padrao relativo para 5
repeticoes de cada padrao avaliado (Tabela 2); foram avaliados 3 padrdes de sacarose
dentro da faixa de trabalho da curva e um padrao de quartzo com leitura de 100,17°Z. Os
valores encontrados estdo abaixo de 10%, limite maximo para a faixa de concentragdao
avaliada (EUROPEAN COMMISSION, 2002).

Para avaliar a porcentagem de recuperagdo sdo esperados valores entre 80% e 110%
(EUROPEAN COMMISSION, 2002). Os valores apresentados na Tabela 2 estdo dentro da
faixa esperada indicando que o método em estudo apresenta boa recuperagao.

Os parametros de desempenho avaliados foram satisfatorios e indicam que o método
para determinagdo da LS ¢ adequado ao uso pretendido. Depois de validado o método, ele foi
colocado em uso na Embrapa Milho e Sorgo e os resultados obtidos paras as 180 amostras de
caldo de sorgo avaliadas estdo apresentados na Tabela 3.

Os resultados avaliados apresentaram grande variagdo para os teores de soélidos
soluveis (°Brix), LS e Sacarose nas amostras de sorgo estudadas. Essa variabilidade pode ser
atribuida a diferenca dos materiais genéticos, aos diferentes horarios em que a amostra foi
colhida; quando colhidas pela manhd as amostras se encontravam “Umidas” devido ao sereno,
fato este que ja ndo acontecia no periodo da tarde. Outro fator que interfere na variabilidade
das leituras pode ser o diferente grau de maturidade de cada amostra.

O valor méximo para o °Brix encontrado no presente trabalho foi semelhante ao
encontrado por Lourengo et.al (2007), que foi de 17 °Brix. O °Brix encontrado por Ribeiro

Filho et. al (2008) foi de 11,6°Brix e estd bem proximo a média aqui apresentada. Para a cana-
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de—agucar, o °Brix ¢ de 19,39, um valor maior que o maximo encontrado para o sorgo
sacarino, mas que provavelmente ndo prejudicard a produgdo de etanol (FERNANDES et. al,
2003).

Para a LS nao foram encontrados dados na literatura para comparagao.

Conclusao

Apos avaliar as duas misturas clarificantes, podemos concluir que a mistura comercial
Octapol® foi a que apresentou melhor resultado e que sdao necessarios 24 g de Octapol® para
200 mL de caldo de sorgo para uma clarificagdo adequada. Os parametros de desempenho
avaliados para o método foram satisfatorios e ele foi considerado validado. Os resultados
obtidos das amostras avaliadas para °Brix e Leitura Sacarimetrica, at¢ o momento, sdao
promissores para uso do sorgo sacarino como matéria-prima para producao de etanol. Assim,
o método para a Leitura Sacarimétrica em caldo de sorgo foi adotado na rotina de analises da

Embrapa Milho e Sorgo.
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Tabela 1 — Comparagdo das misturas clarificantes utilizadas.

Mistura Quantidade (g) Filtragcao Clarificagao
Laboratorio 6 Nao efetiva Nao efetiva
Laboratorio 8 Nao efetiva Nao efetiva

Octapol® 6 Nao efetiva Nao efetiva
Octapol® 8 Nao efetiva Nao efetiva
Octapol® 16 Efetiva Nao efetiva
Octapol® 24 Efetiva Efetiva
Tabela 2 — Resultados obtidos para repetitividade e tendéncia
Concentragdo Sacarose Repetitividade Tendéncia
(gL (RSD%) (% Recuperacao)
81,3 3,02 105,12
162,5 0,63 100,49
2438 0,59 100,86
Padrao de quartzo (100,17 °Z) - 100,00
RSD%: Desvio Padrao Relativo em porcentagem.
Tabela 3 — Resultados obtidos para as amostras de sorgo sacarino avaliadas
Média Minimo Méximo
Teor de solidos soluveis (° Brix) 10,2 4,7 17,2
Leitura Sacarimétrica (°Z) 18,1 1,07 48,41
Sacarose (g.L™") 49 5,4 127,9
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Figura 1. Curva de calibrag@o do teor de sacarose.
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Figura 2. Grafico dos residuos de x para avaliagdo da linearidade do método.
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